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Description 

La presente invention a pour objet de nouveaux N-{mercaptoalkyl)o>-hydroxyalkyiamides et leur utilisation, 
en tant qu'agents reducteurs, dans un procede de deformation permanente des cheveux. 
5 La technique pour realiser la deformation permanente des cheveux consiste, dans un premier temps, a 

realiserl'ouverture des liaisons disulfuresde lakeratine (cystine) a I'aided'une composition contenant un agent 
reducteur (etape de reduction), puis, apres avoir de preference rince la chevelure, a reconstituer dans un se- 
cond temps lesdites liaisons disuffures en appliquant, sur les cheveux sous tension, une composition oxydante, 
(etape d'oxydation, dite aussi de fixation) de facon a donner aux cheveux la forme recherchee. Cette technique 
10 permet indifferemment de realiser soit i'ondulation des cheveux, soit leur defrisage ou decrepage. 

Les compositions pour realiser le premier temps d'une operation de permanente se presentent generale- 
ment sous forme de lotions, de cremes, de gels ou de poudres & diluer dans un support liquide et contiennent, 
en tant qu'agent reducteur, de preference un mercaptan. 

Par mi ces derniers, ceux couramment utilises sont I'acide thioglycoiique et I'acide thiolactique ou un me- 
is lange de ces acides ainsi que leurs esters par exemple le monothioglycolate de glycerol ou de glycol. 

Ces agents reducteurs sont particulierement eff icaces pour reduire les liaisons disulfides de la ke ratine 
notamment I'acide thioglycoiique qui peut etre considers comme le produit de reference en permanente, et qui 
conduit dun taux de reduction d'environ 50%. 

Ces agents reducteurs presentent cependant un inconvenient majeur dans la mesure ou ils degagent de 
20 mauvaises odeurs, d'ailleurs propres aux composes soufres qui rendent les operations de permanente parfois 
penibles non seulement pour les personnes qui les subissent mais egalement pour les personnes qui les ef- 
fectuent. 

En vue de pallier a cet inconvenient, il est general erne nt fait usage d'un parfum permettant de masquer 
les odeurs. 

25 Des eludes ont par ailleurs 6te conduites en vue de mettre au point de nouveaux agents reducteurs sans 
odeur. Ainsi, dans la demande de brevet japonais (KOKAI) n°260.058/86, il a ete propose ('utilisation de N- 
mercaptoalkylgluconamides qui sont des composes solubles dans I'eau, de faible volatility et pratiquement de- 
nues d'odeur. 

Ces N-mercaptoalkylgluconamides sont obtenus par reaction de la glucono- 8 -lactone avec un aminoal- 
30 canethiol. 

Ces nouveaux agents reducteurs, slls permettent de remedier aux inconvenients des agents reducteurs 
connus, ne possedent pas toutefois d'excellentes propri6tes reductrices par rapport notamment d I'acide thio- 
glycoiique. 

On a maintenant constate, de facon tout d fait surprenante, qu'en utilisant une nouvelle classe de mercap- 
.35 _ toalkylamides, notamment des N-(mercaptoalkyJ) co-hydroxyalkylamides, il etait possible de remedier aux in- 
convenients de ces diffeYents agents reducteurs. 

Les N-(mercaptoalkyl) o-hydroxyalkylamides selon Tinvention presentent en effet d'excellentes propri^tes 
reductrices tout d fait comparables a cedes de I'acide thioglycoiique mais sont depourvus d'odeur. 

La pr6sente invention a pour objet, a titre de produits industriels nouveaux, des N-(mercaptoalkyl)co-hy- 
40 droxyaikylamides, solubles dans I'eau, correspondant a la formule generale suivante: 

0 

US^CH^ NH - I -^CH^OH (I) 



dans laquelle: 

n est 2 ou 3, et 
so m est 2 a 5 Indus. 

Selon une forme de realisation preferee de I'invention n est 2 et m est 3 ou 4. 

Parmi les N-(mercaptoalkyl) co-hydroxyalkylamides de formule (I) ci-dessus on peut notamment citer les 
suivants: 

l'hydroxy-4 N-(mercapto-2 ethyl) butyramide, 
55 l'hydroxy-3 N-(mercapto-2 ethyl) propionamide, 

l'hydroxy-5 N-(mercapto-2 ethyl) val6ramide, 
l'hydroxy-4 N-(mercapto-3 propyl) butyramide, 
Phydroxy-6 N-(mercapto-2 ethyl) caproamide, et 



2 



EP 0 354 835 B1 



Thydroxy-6 N-(mercapto-3 propyl) caproamide. 
Parmi ceux-ci l'hydroxy-4 N-(mercapto-2 ethyl) butyramide est particulierement prefere. 
La presente invention a egalement pour objet le procede de preparation des mercaptoalkytamides selon 
r i nvention, ce procede consistant a faire reagir une mercaptoalkylamine (1) sur une lactone (2) selon le schema 
5 reactionnel suivant: 



10 HS-(CH 2 ) n -NH 2 




(CH.) 
2 in 



0 C 




II 



HS-4CH — NH — C 
2 n 



CH 0 «} — OH (I) 
2 m 



(1) 



(2) 



15 



20 



25 



30 



- 35 



40 



Les mercaptoalkylamines (1) utilisees sont solt la mercapto-2 ethylamine ou cysteamine (n = 2) soit la mer- 
capto-3 propylamine (n = 3). 

Les lactones (2) sont la p-propionolactone (m = 2), la y -butyrolactone (m = 3) t la valerolactone (m = 4) ou 
la caprolactone (m = 5). 

La reaction d'ouverture de la lactone est generalement conduite sous atmosphere inerte dans un alcool 
tel que le methanol, I'ethanol, I'isopropanol ou le butanol, et suivant le point d'ebullition de ce dernier, a une 
temperature comprise entre 20 et 110°C. 

Le temps reactionnel est generalement long et peut demander plusieurs jours de telle sorte qu'il peut etre 
avantageux de ne pas utiliser de solvant et de melanger dans des proportions stoechiometriques la mercapto- 
alkylamine et la lactone et de porter le melange a une temperature comprise entre 20 et 80°C. 

devolution de la reaction est suivie par dosage de la mercapto-alkylamine non transformee. Lorsque le 
temps reactionnel est trap long, il peut etre avantageux d'utiliser un exces de mercaptoalkylamine qui est eli- 
minee en fin de reaction par filtration du melange sur une resine sulfonique acide. 

Si au cours de la reaction une certaine quantite de thiol est oxydee en disulfure correspondant, le melange 
reactionnel est alors dilue par deux fois son volume d'eau et agite en presence d'un melange de resine sulfo- 
nique et de poudre de zinc pendant 3 a 1 0 heures. 

La majorite du disulfure etant reduite, le melange est alors f litre et on obtient une solution du compose 
attendu qui peut etre utilisee directement 

Selon une forme preferee du procede selon I'i nvention, les mercaptoalkylamines peuvent etre utilisees 
sous forme de chlorhydrate en tant que mati^re premi6re,ramine libre etant liberee parde la triethanolamine. 
Dans ce cas, apres la fin de la reaction on obtient le compose attendu avec*un~equivalent de chlbrhydrate de 
triethanolamine dont la presence ne modifie pas les proprietes des N-(mercaptoalkyl) oo-hydroxyalkylamides 
selon i'invention. 

II peut etre avantageux d'operer dans un autoclave ce qui elimine les problemes de sublimation de la cys- 
teamine. 

La presente invention a egalement pour objet a titre de produits industries nouveaux les disulfures des 
composes de formule (I) ceux-ci pouvant etre represents par la formule generale suivante : 




dans laquelle : 

n et m ont les memes significations que celles donnees ci-dessus pour la formule (I). 
Les disulfures trouvent une application dans les compositions dites "auto- neutral isantes" c'est-a-dire lors- 
qu'ils sont associes a un thiol, tel que par exemple un N-(mercaptoalkyl)Q)-hydroxyaikylamide de formule (I) 
55 ci-dessus, dans des proportions molaires allant de 0,5 a 2,5 et de preference de 1 a 2 (voir Brevet US 
3.768.490). 

Les disulfures de formules (II) selon I'invention sont obtenus par oxydation des composes de formule (I) 
soit a Pair, soit en utilisant par exemple de I'eau oxygenee en presence eventuellement d'ions ferreux. 
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Ceux-ci peuvent egalement etre obtenus par reaction d'un disulfure de formute (3) sur une lactone (2) selon 
le schema reactionnei suivant : 




Parmi les disulfures de formule (II) ci-dessus on peut notamment titer les suivants : 
15 le bis (N-ethyl hydroxy-4 butyramide) disulfure, 

le bis (N-ethyl hydroxy-5 valeramide) disulfure 
le bis (N-ethyl hydroxy-6 caproamide) disulfure 
le bis (N-ethyl hydroxy-3 propionamide) disulfure, 
le bis (N-propyl hydroxy-4 butyramide) disulfure, et 
20 le bis (N-propyl hydroxy-6 caproamide) disulfure. 

La presente invention a egalement pour objet une composition reductrice, pour le premier temps d'une ope- 
ration de deformation permanente des cheveux, contenant dans un vehicule cosmetique approprie, au moins 
un N-(mercaptoalkyl) co-hydroxyalkylamide de formule (I) telle que def inie ci-dessus, en tant qu'agent reduc- 
teur. 

25 De preference, Tagent reducteur est present dans la composition selon Tinvention a une concentration 

comprise entre 2 et 20% en poids et de preference entre 5 et 10% en poids par rapport au poids total de la 
composition reductrice. 

Le pH de la composition est generalement compris entre 6,5 et 10, etobtenu a I'aide d'agents alcalins tels 
que parexemple I'ammoniaque, la monoethanolamine, la diethanolamine, la triethanolamine, un carbonate ou 

30 un bicarbonate alcalin ou d'ammonium. 

La composition reductrice peut egalement contenir divers ingredients tels que parexemple des polymeres 
cationiques tels que ceux utilises dans les compositions des brevets francais n°79.32078 et 80.26421 ou en- 
core des polymeres cationiques du type ionene tels que ceux utilises dans les compositions du brevet francais 
n°82. 17364, des agents adoucissants et notamment des ammoniums quaternaires derives de la lanoline, des 

35 . hydrolysats de prqteines, des cires, des agents opacifiants, des parfums, des colorants, des tensio-actifs non- 
ioniques ou cationiques, des agents traitants ou encore des agents de penetration telsque I'uree, la pyrrol idone 
ou la thiamorpholinone. 

La composition reductrice selon invention peut etre egalement du type exothermique, c'est-a-dire provo- 
quant un certain echauffement lors de ('application sur les cheveux, ce qui apporte un agrement a la personne 
40 qui subit le premier temps de la permanente ou du defrisage. 

Le vehicule des compositions selon r invention est de preference de I'eau ou une solution hydroalcoolique 
d'un alcool inferieur tel que I'ethanol, Tisopropanol ou le butanol. 

Lorsque les compositions sont destinees a une operation de defrisage ou de decrepage des cheveux, la 
composition reductrice est de preference sous forme d'une creme defacon a maintenirles cheveux aussi raides 
45 que possible. On realise ces cremes, sous forme d'emulsions lourdes", par exemple a base de stearate de 
glyceryle, de stearate de glycol, de cires auto-emulsionnables, d'alcools gras etc... On peut egalement utiliser 
des liquides ou des gels contenant des agents epaississants tels que des polymeres ou co polymeres carboxy- 
vinyliques qui "collenf les cheveux et les maintiennent dans la position lisse pendant le temps de pose. 

La presente invention a egalement pour objet un procede d'ondulation des cheveux dans lequel on appli- 
50 que une composition reductrice telle que def inie ci-dessus sur des cheveux mouilles prealablement roules sur 
des rouleaux ayant de 4 a 20mm de diametre, la composition pouvant eventuellement etre appliquee au fur et 
a mesure de I'enroulage des cheveux; on laisse ensuite agir la composition reductrice pendant un temps de 5 
a 60min, de preference de 5 a 30min puis on rince abondamment apres quoi on applique, sur les cheveux en- 
roules, une composition oxydante permettant de reformer les liaisons disulfures de la keratin e pendant un 
55 temps de pose de 2 a 10min. Apres avoir enleve les rouleaux, on rince abondamment la chevelure. 

La composition d'oxydation ou oxydante est du type couramment utilise et contient comme agent oxydant 
de I'eau oxygenee, un bromate alcalin, un persel ou un melange de bromate alcalin et d'un persel. La concen- 
tration en eau oxygenee peut varier de 3 a 10 volumes, la concentration en bromate alcalin de 2 a 12% et celle 
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en persel de 0,1 a 15% en poids par rapport au poids total de la composition oxydante. 

La presente invention a egalement pourobjet un proced6 de defrisage ou de decrepage des cheveux dans 
lequel on applique sur les cheveux une composition reductrice selon i'invention puis Con soumet les cheveux 
a une deformation mecanique permettant de les fixer dans leur nouvelle forme, par une operation de lissage 
5 des cheveux avec un peigne a larges dents, avec le dos d'un peigne ou a la main. Apres un temps de pose 
de 5 a 60min, en particul ier de 5 a 30min, on precede alors a un nouveau lissage puis on rince soigneusement 
eton applique la composition oxydante ou fixatrice que Ton laisse agir pendant 2 a 10min environ puis on rince 
abondamment les cheveux. 

On va maintenant donner a titre d'illustration et sans aucun caractere limrtatrf plusieurs exemples de pre- 
10 paration des N-(mercaptoalkyl) o-hydroxyalkylamides et leurs disulfures, ainsi que plusieurs exemples de 
compositions les contenant 

EXEMPLE I 

15 Preparation de rhydroxy-4 N-(mercapto-2 ethyl) butyramide 

a) Reaction realisee a 80°C a partir de la cysteamine. 

Dans un reacteur, un melange de 15,2g de cysteamine et de 15cm 3 de y-butyrolactone est agite sous at- 
20 mosphere inerte pendant 5 heures a une temperature d'environ 80°C. La disparition de ia y-butyrolactone est 
suivie par chromatographie en phase vapeur (C.P.V). 

Lorsque la y-butyrolactone n'est plus detectee dans ie melange reactionnel, ce dernier est verse dans 
100cm 3 d'eau auquel on ajoute 10g de resine sulfonique "Dowex 50" (partiellement hydratee a 45%) et 5g de 
poudre de zinc pour reduire la petite quantity de disulfure s'&ant formee au cours de la reaction. U ensemble 
25 est agite deux heures a temperature ambiante puis f iltre sous atmosphere inerte. On obtient une solution 
aqueuse parfaitement incolore. Cetle-ci est evaporee sous pression r6duite et on obtient 25g d'hydroxy-4 N- 
(mercapto-2 6thyl) butyramide. 

C'est un liquide incolore a temperature ordinaire. 
Le spectre 1 H RMN 80 MHz est conforme a la structure attend ue. 
30 Le dosage des thiols en milieu acide est a 95% et I'analyse elementaire correspondant a un produit par- 

tiellement hydrate: CeH^NOzS, 1/2H 2 0 

Calc: C: 41,84 H: 8,19 N: 8,13 0: 23,22 S: 18,62 
35 Tr - 7,83 8,56 22,84 18,85 



b) Reaction realisee a temperature ambiante a partir de la cysteamine. 

40 

Dans un ballon on melange 7,72g de cysteamine et 8,61g de y-butyrolactone sous atmosphere inerte. Le 
melange ainsi obtenu est agite pendant 10 jours a temperature ambiante. Le milieu initialement pateux devient 
progressivement homogene pour donner un liquide limpide et relativement mobile. On verifie a ce stade la 
transformation totale de la y^butyrolactone en C.P.V et de la cysteamine par dosage a I'acide perchlorique. Le 
45 dosage du thiol est a 1 00%. 

On obtient ainsi 15g d'hydroxy-4 N-(mercapto-2 ethyl) butyramide. 

c) Reaction realisee a partir du chlor hydrate de cysteamine . 

so Dans un reacteur on introduit a temperature ambiante, sous atmosphere inerte, 11 ,4g de chlorhydrate de 

cysteamine et goutte a goutte sous agitation 1 3,5cm 3 de trtethanolamine. Au melange obtenu, porte a une tem- 
perature d'environ 60°C, on ajoute lentement 7,7cm 3 de y-butyrolactone. A la fin de rintroduction Tensemble 
est amene a une temperature de 90°C pendant trois heures, temps au bout duquel toute la y-butyrolactone est 
transformee (verification par C.P.V). On obtient ainsi 32g d'hydroxy^ N-(mercapto-2 ethyl) butyramide conte- 

55 nant un equivalent de chlorhydrate de triethanolamine sous forme d'un solide blanc pateux que Ton conditionne 
sous atmosphere inerte. 

Les dosages correspondent au melange attendu. 
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d) Reaction realisEe a partir du chlor hydrate de cystEamine avec Elimination du chlorhydrate de triEthanola- 
mine formE 

Dans un reacteur, muni d'une agitation mecanique on introduit 228g de chlorhydrate de cystEamine que 
5 Ton place sous atmosphere d'argon puis on ajoute, sous agitation, goutte a goutte, 270cm 3 de triethanolamine 
en 1h30 environ. Le milieu reactionnel pdteux est alors porte a 60°C et a cette temperature on introduit goutte 
a goutte 1 55cm 3 de y-butyrolactone. A la fin de I'addition, I'ensemble est alors porte pendant 8 heures a 80°C 
temps au bout duquel toute la y-butyrolactone est transformee. On introduit alors 350cm 3 d'ethanol absolu et 
I'agitation estmaintenue a 60°C pendant une demi-heure. 
10 Le melange est alors refroidi vers 15°C et le chlorhydrate de triethanolamine est essore. Le filtrat est 

concentre sous pression reduite pour eliminer i'ethanol. 

On obtient 250g d'hydroxy-4 N-(mercapto-2 ethyl) butyramide. 

EXEMPLE II 

15 

Preparation de l'hydroxy-5 N-(mercapto-2 ethyl) valeramide. 

Un melange, agite sous atmosphere inerte, de 5g de cysteamine et de 6,05cm 3 de 5-valerolactone est porte 
a une temperature d'environ 60-70°C pendant 15 heures. La disparities de la 5-valerolactone est suivie en 
20 C.P.V. Le melange reactionnel est alors verse dans 1 00cm 3 d'eau et on y ajoute 10g de resine acide Dowex 
50 et 3g de zinc en poudre. Le melange obtenu est place sous agitation pendant 4 heures a temperature an> 
biante, puis abandonne une nuit Le lendemain on f iltre et I'eau est evaporee sous pression reduite. 

On obtient 8g d'hydroxy-5 N-(mercapto-2 Ethyl) valeramide sous forme d'un liquide incolore dont le spectre 
1 H R.M.N ainsi que les dosages de thiol et d'amine residuede sont conformes a la structure attendue. 

25 

EXEMPLE III 

Preparation de l'hydroxy-6 N-(mercapto-2 ethyl) caproamide . 

30 Un melange, sous atmosphere inerte, de 5g de cysteamine et de 7,2cm 3 de e-caprolactone est agite pen- 

dant 6 heures a temperature ambiante. On abandonne une nuit puis on porte le melange pendant 4 heures a 
une temperature d'environ 60°C, temps au bout duquel toute la e-caprolactone est transformee. Le melange 
est alors verse dans 100cm 3 d'eau auquel on ajoute 10g de resine acide Dowex 50 puis 3g de zinc en poudre 
et I'ensemble est agite pendant 4 heures a temperature ambiante. L'eau est alors eliminee sous pression reduite 

35 et on obtient 10g d'hydroxy-6 N-(mercapto-2 Ethyl) caproamide sous forme d'un liquide visqueux a temperature 
ambiante dont le spectre 1 H R.M.N et les dosages de thiol et d'amine residuelle correspondant a la structure 
attendue. 

EXEMPLE IV 

40 

Preparation du bis (N-ethyl hydroxy-4 butyramide) disulfure 1ere methode 

Une solution de 20 g d'hydroxy-4 N-(mercapto-2 Ethyl) butyramide dans 300 cm 3 d'ethanol anhydre est 
agitee a I'air en presence de 20 cm 3 de triethylamine pendant 48 heures, temps au bout duquel le thiol est trans- 
45 forme en disulfure correspondant. Le solvant et la triethyt amine sont Eli mines par Evaporation sous vide. 

Le produit pateux obtenu est divisE par agitation dans le chlorure de mEthylEne, essorE, puis recristallisE 
dans 200 cm 3 d'acEtanitrile. 

On obtient 15 g de bis (N-Ethyl hydroxy-4 butyramide) disulfure sous forme de cristaux blancs de point de 
fusion: 102°C. 
so Analyse ElEmentaire : C 12 H24N20 4 S2 

Calc, C: 44,42 H: 7,47 N: 8,64 0: 19,72 S: 19,76 
Tr. 44,55 7,51 8,47 20,02 19,67 

55 

2eme methode 

Dans un reacteur on introduit, successivement et a tempErature ambiante, 11,26 g (0,05 mole) de chlor- 
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hydrate de cystamine, 14,92 g (0,1 mole) de triethanolamine, 8,61 g (0,1 mole) de y-butyrolactone et enf in 20 
cm 3 d'ethanol absolu. Le melange ainsi obtenu est porte 4 heures a 80°C. 

Le milieu reactionnel est essore sur verre fritte. On traite separement le solide et le f iltrat 

Le solide est repris avec 75 cm 3 d'acetonitrile a ebullition. L'insoluble est elimine par filtration et le f iltrat 
5 conduit par refroidissement a 8,3 g d'un solide blanc. 

Le f iltrat est evapore a sec puis repris avec 30 cm 3 d'acetonitrile a ebullition. L'insoluble est elimine sur 
verre fritte et le f iltrat donne par refroidissement 2,4 g d'un solide blanc. 

On obtient au total 10,7 g de bis (N-ethyl hydroxy-4 butyramide) disulfure de point de fusion : 99-1 00°C. 

Le spectre RMN'H 80 MHz est conforme a la structure attendue. 
10 Selon le meme mode operatoire que decrit ct-dessus, on a egatement obtenu les autres disulfures men- 
tion nes a la page 5. 

EXEMPLE V 

15 Preparation du bis (N-ethyl hydroxy-5 valeramide) disulfure 

A une solution de 1,77 g (0,1 mole) d'hydroxy-5 N-(mercapto-2 ethyl) valeramide dans 20 cm 3 d'alcool ab- 
solu, refroidie a + 5° C, on ajoute goutte a goutte 4,6 cm 3 (0,045 mole) d'eau oxygenee a 30 %. 

L'agitation est ensuite maintenue 1 heure en laissant revenir a temperature ambiante. Le dosage des thiols 
20 est negatif. Le milieu reactionnel est alors evapore a sec sous pression reduite. Apres sechage prolong e sous 
vide a temperature ambiante, on obtient 1,5 g de bis (N-ethyl hydroxy-5 valeramide) disulfure qui cristallise 
lentement sous la forme d'un solide cireux blanc. 

Le spectre RMN'H 80 MHz est conforme a la structure attendue. 

25 EXEMPLE VI 

Preparation du bis (N-6thyl hydroxy-6 caproamide) disulfure 

A une solution de 1,92 g (0,1 mole) d'hydroxy-6 N-(mercapto-2 ethyl) caproamide dans 20 cm 3 d'ethanol, 
30 refroidie a + 5° C, on ajoute goutte a goutte sous agitation 5,0 cm 3 (0,049 mole) d'eau oxygenee a 30 %. Apres 
2 heures d'agitation a temperature ambiante (test des thiols negatif) la solution est clarif iee par filtration sur 
papier puis evaporee a sec sous pression reduite. Apres sechage prolonge sous vide a temperature ambiante, 
on obtient 1,7g de bis (N-ethyl hydroxy-6 caproamide) disulfure sous la forme d'un gel epais jaune pile. 

Le spectre RMN'H 80 MHz est conforme a la structure attendue. 

35 

EXEMPLES DE COMPOSITION ~~" ^ " 

I - On prepare, selon Tinvention, une composition reductrice de deformation permanente des cheveux en 
procedant au melange des ingredients suivants: 

40 

- Hydroxy-4 N-(mercapto-2 ethyl) butyramide 9g 

- Ammoniaque qsp pH 9 

45 - Par f urn 0, lg 

- Conservateur 0,5g 

- Eau demineralisee qsp lOOg 

50 

Cette composition est appliquee sur des cheveux mouilles prealablement enroules sur des rouleaux de 
mise en plis. Apres avoir laisse agir la composition pendant environ 15min on rince abondamment a I'eau puis 
on applique la composition oxydante suivante: 

55 
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- Eau oxygenee q.s.p 8 volumes 

- Stabilisant 0,3g 

- Parfum 0, ig 

- Acide lactique qsp pH 3 

- Eau demlneralisee qsp lOOg 

On laisse agir la composition oxydante pendant environ 10 mtn puis on enleve les rouleaux et rince abon- 
damment la chevelure a I'eau. 

Apres sechage sous casque les cheveux pr6sentent de belles boudes. 

Dans cet exemple la composition reductrice peut etre avantageusement remplacee par Tune des compo- 
sitions reductrices suh/antes : 

A) - Hydroxy-4 lMmercapto-2 ethyl butyramide) I2g 

- Monoethanol amine qsp pH 9 

- Parfum 0, lg 

- Conservateur 0,5g 

- Eau demlneralisee qsp lOOg 

B) - Hydroxy-5 N-(mercapto-2 ethyl) valeramide .... lOg 

- Monoethanolamine qsp pH 8,5 

- Parfum 0, lg 

- Conservateur 0,5g 

- Eau demlneralisee qsp lOOg 

C) - Hydroxy-6 N-(mercapto-2 ethyl) caproamide .... 7g 

- Airanoniaque qsp .. T. pH 8,5 

- Parfum 0, Ig 

- Conservateur 0,5g 

- Eau demlneralisee qsp lOOg 

II- On prepare, selon ('invention, une composition pour effectuer une permanente dite u auto-neutralisante n 
en melangeant les composes suivants : 

- Hydroxy-4 N-(mercapto-2 ethyl) butyramide 6,3g 

- Bis-(N-6thyl hydroxy-4 butyramide) disulfure . ...I7,5g 

- Uree 8 g 

- Parfum °* lg 

- Conservateur 0 9 5g 

- Ammoniaque qsp P H 9 ' 5 

- Eau qsp l00 * 

On applique cette solution surdes cheveux mouilles prealablement enroules surdes rouleaux de mise en 
plis. On observe un temps de pause d'environ 20 minutes puis on enleve les rouleaux et on rince abondamment 
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les cheveux a I'eau. 

Apres sechage sous casque la chevelure pr6sente de belles ondulations. 

Revendications 

1. N-(mercaptoalkyl) ©-hydroxyalkylamides, caracterises par le fait qu'ils correspondent a la formule gene- 
rale suivante: 



HS-4CH4— NH C — (CHyJ—OH (I) 

dans laquelle: 

n est 2 ou 3, et 

m est 2 a 5 Indus, 
et leurs disutfures correspondants. 

2. Composes selon la revendication 1, caracterises par le fait que n est 2 et m est 3 ou 4. 

3. Composes selon la revendication 1 ou 2, caracterises par le fait qu'ils sont: 

rhydroxy-4 N-(mercapto-2 ethyl) butyramide, 
l'hydroxy-3 N-(mercapto-2 ethyl) propionamide, 
l'hydroxy-5 N-(mercapto-2 ethyl) valeramide, 
l'hydroxy-4 N-(mercapto-3 propyl) butyramide, 
rhydroxy-6 N-(mercapto-2 ethyl) caproamide, et 
l'hydroxy-6 N-(mercapto-3 propyl) caproamide. 

4. Procede de preparation des N-(mercaptoalkyi) o-hydroxyalkylamides selon les revendications 1 a 3, ca- 
racterise par le fait qu'ii consiste a fa ire reagir une mercaptoalkylamine de formule: HS-{CH2) n -NH2 

sur une lactone de formule : 



/< CH 2>£\ 
V o-C< Q 

dans lesquelles: n est 2 ou 3, et m est 2 a 5 inclus, la reaction etant conduite, avec ou sans solvant, a 
une temperature comprise entre 20 et 110°C. 

5. Proced^ selon la revendication 4, caracterise par le fait que la reaction est realisee en presence d'un alcool 
pris dans le groupe constitue par le methanol, Tethanol, I'isopropanol et le butanol. 

6. Procede selon Tune quelconque des revendications 4 et 5, caracterise par le fait que la mercaptoalkyla- 
mine est la mercapto-2 ethylamine ou la mercapto-3 propylamine. 

7. Procede selon Tune quelconque des revendications 4 et 5, caracterise par le fait que la lactone est la p- 
propionolactone, la y-butyrolactone, la vaierolactone ou la caprolactone. 

8. Composes selon la revendication 1 sous forme de leurs disulfures ayant la formule generale suivante : 
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O 
II 

S — (CH 2 ) — NH-C 



CH 0 )— OH 
2 m 



10 
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25 



dans laquelle : 

n et m sont tels que definis a la revendication 1. 



9. Composes selon la revendication 8 caracterises par le fait qu'ils sont : 
le bis (N-ethyl hydroxy-4 butyramide) disulfure, 
le bis (N-ethyl hydroxy-5 valeramide) disulfure, 
le bis (N-ethyl hydroxy-6 caproamide) disulfure, 
15 le bis (N-ethyl hydroxy-3 propionamide) disulfure, 

le bis (N-propyl hydroxy-4 butyramide) disulfure, et 
le bis (N-propyl hydroxy-6 caproamide) disulfure. 



10. Composition cosmetique reductrice pour ie premier temps d'une operation de deformation permanente 
des cheveux, caracterisee par le fait qu'elle contient, dans un v6hicule cosmetique approprie, en tant 
qu'agent reducteur, au moins un N-(mercaptoalkyl) ©-hydroxyalkylamide de formule (I) selon Tune quel- 
conque des revendications 1 a 3, ou obtenu selon Tune quelconque des revendications 4 a 7. 

11. Composition selon la revendication 10, caracterisee par le fait que I'agent reducteur est present a une 
concentration comprise entre 2 et 20% en poids et de preference entre 5 et 10% en poids par rapport au 
poids total de la composition. 

12. Composition selon Tune quelconque des revendications 10 et 11 , caracterisee par le fait que son pH est 
compris entre 6,5 et 10. 

30 13. Composition selon Tune quelconque des revendications 10 a 12, caracterisee par !e fait qu'elle contient 
en outre au moins un polymere cationique, un agent adoucissant, un hydrolysat de proteine, une cire, un 
agent opacifiant, un parfum, un colorant, un tensio-actif non-ion ique ou cationique, un agent traitant ou 
un agent de penetration. 

35 14. Proc6d6 de deformation permanente des cheveux consistant dans une premiere etape a r6duire les liai- 
- - sons disulfures de la keratine par application d'une composition reductrice puis dans une seconde etape 
a reformer lesdites liaisons par application d'une composition oxydante, caracterise par le fait que i'etape 
de reduction est realisee a I'aide d'une composition cosmetique reductrice telle que revendiquee selon 
Tune quelconque des revendications 10 a 13. 



40 



15. Proc6de selon la revendication 14, caracterise par le fait que Ton iaisse agir fa composition reductrice pen- 
dant un temps compris entre 5 et 60 min. 



45 Patentanspruche 

1. N-(Mercaptoalkyl-) o-hydroxyalkylamide, dadurch gekennzeichnet, dad sie der folgenden allgemeinen 
Formel entsprechen: 

50 

HS-fCH,^— NH — C — OH ® 

55 in der 

n 2 oder 3 ist, 

und 

m 2 bis einschlie&lich 5 ist, 
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und ihre entsprechenden Disulfide. 

2. Verbindungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet dafi n 2 ist und m 3 oder 4 ist 

3. Verbindungen nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet daR es sich um die folgenden Verbin- 
dungen handelt 

4- Hydroxy-N-(2-mercaptoethyl-)butyramid; 

3- Hydroxy-N-(2-mercaptoethyl-)propionamid; 

5- Hydroxy-N-(2-mercaptoethyl-)valeramid; 

4- Hydroxy-N-(3-mercaptopropyl-)butyramid; 

6- Hydroxy-N-(2-mercaptoethyl-)caproamid; 

und 

6-Hydroxy-N-(3-mercaptopropyl-)caproainid. 

4. Verfahren zur Herstellung von N-(Mercaptoalkyl-)©-hydroxyalkylamiden gemaG den Anspruchen 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, daS es aus einer Umsetzung eines Mercaptoalkylamins der Formel HS-(CH2) n - 
NH 2 mit einem Lacton der Formel 



besteht worin n 2 oder 3 ist und m 2 bis einschlie&Jich 5 ist, wobei die Reaktion mit oder ohne Losungs- 
mittel bei einer Temperatur im Bereich von 20 bis 110°C durchgefuhrt wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daft die Reaktion in Gegenwart eines Alkohols aus 
der aus Methanol, Ethanol, Isopropanol und Butanol bestehenden Gruppe durchgefuhrt wird. 

6. Verfahren nach irgendeinem der Anspruche 4 und 5, dadurch gekennzeichnet, daft das Mercaptoalkyla- 
min 2-Mercaptoethylamin Oder 3-Mercaptopropylamin ist 

7. Verfahren nach irgendeinem der Anspruche 4 und 5, dadurch gekennzeichnet dad das Lacton p-Propio- 
nolacton, y-Butyrol acton, Valerolacton oder Caprolacton ist. 

8. Verbindungen nach Patentanspruch 1 in Form der Disulfide, die die folgende allgemeine Formel aufwei- 
sen: 



in der n und m wie in Patentanspruch 1 def iniert sind. 

9. Verbindungen nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet dad es sich um die folgenden Verbindungen 
handelt: 

Bis-(N-ethyl-4-hydroxybutyramid-)disulfid; 
Bis-(N-ethyl-5-hydroxyvaleramid-)disulfid; 
B is-(N-ethyl-6- hydroxycaproamid-)d isu If id ; 
Bis-(N-ethyl-3-hydroxypropionamid-)disulfid; 
Bis-(N-propyl-4-hydroxybutyramid-)disulfid; 

und 

Bis-(N-propyl-6-hydroxycaproamid-)disulfid. 

10. Fur die erste Zeit eines Verfahrens zur bleibenden Verformung der Haare reduzierende kosmetische Zu- 
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bereitung, dadurch gekennzeichnet, daft sie in einem geeigneten kosmetischen Trager als Reduktions- 
mittel wenigstens ein N-(Mercaptoalkyl-)<i)-hydroxyalkylamid der Formel (I) gemaft irgendeinem der An- 
spruche 1 bis 3 Oder erhalten gemafc irgendeinem der Anspruche 4 bis 7 enthalt. 

11. Zubereitung nach Anspruch 1 0, dadurch gekennzeichnet, daft das Reduktionsmittei in einer Konzentration 
im Bereich von 2 bis 20 Gew.-% und bevorzugt im Bereich von 5 bis 10 Gew.-%, bezogen auf das Ge- 
samtgewicht der Zubereitung, zugegen ist 

12. Zubereitung nach irgendeinem der Anspruche 10 und 11, dadurch gekennzeichnet, daft ihr pH-Wert im 
Bereich zwischen 6,5 und 10 liegt. 

13. Zubereitung nach irgendeinem der Anspruche 10 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dad sie auBerdem we- 
nigstens ein katbnisches Polymer, einen Weichmacher, ein Protein- Hydrolysat, ein Wachs, ein opazif \- 
zierendes Mittel, ein Parfum, ein Farbemittel, ein nichtionisches oder kationische oberf lachenaktives Mit- 
tel, ein Behandlungsmittel oder ein Durchdringungsmittel enthalt 

14. Verfahren zur bleibenden Verformung der Haare, welches in einem ersten Schritt aus einer Reduktion 
der Disulf id-Bindungen des Keratins durch Anwendung einer reduzierenden Zubereitung und danach in 
einem zweiten Schritt aus einer erneuten Bildung der Bindungen durch Anwendung einer oxidierenden 
Zubereitung besteht, dadurch gekennzeichnet, daft der Reduktionsschritt mit Hiife einer reduzierenden 
kosmetischen Zubereitung durchgefuhrt wird, wie sie in irgendeinem der Anspruche 1 0 bis 1 3 beansprucht 
ist. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, daft man die reduzierende Zubereitung wahrend 
einer Zeit im Bereich von 5 bis 60 Minuten einwirken laBL 



Claims 

1. N-(mercaptoalkyl)-<D-hydroxyalkylamides f characterised in that they correspond to the following general 
formula: 



HS -*° H 2V NH— C — <CH 2 ^-OH ( I ) 

in which: 

n is 2 or 3, and 

m is 2 to 5 inclusive, 
and their corresponding disulphides. 

2. Compounds according to Claim 1 , characterised in that n is 2 and m is 3 or 4. 

3. Compounds according to Claim 1 or 2, characterised in that they are: 

4- hydroxy-N-(2-mercaptoethyl)butyramide, 

3- hydroxy-N-(2-mercaptoethyi)propionamide, 

5- hydroxy-N-(2-mercaptoethyl)valeramide, 

4- hydroxy-N-(3-mercaptopropyl)butyramide, 

6- hydroxy-N-(2-mercaptoethyl)caproamide, and 
6-hydroxy-N-(3-mercaptopropyl)caproamide. 

4. Process for preparing N-(mercaptoalkyl)-G>-hydroxyalkylamides according to Claims 1 to 3, characterised 
in that it consists in reacting a mercaptoalkylamine of formula: HS-(CH2) n -NH 2 

with a lactone of formula: 
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in which formulae: n is 2 or 3, and m is 2 to 5 inclusive, 

the reaction being carried out, with or without solvent, at a temperature of between 20 and 110°C. 

Process according to Claim 4, characterised in that the reaction is carried out in the presence of an alcohol 
which is chosen from the group consisting of methanol, ethanol, isopropanol and butanol. 

Process according to either of Claims 4 and 5, characterised in that the mercaptoalkylamine is 2-mercap- 
toethylamine or 3-mercaptopropylamine. 

Process according to either of Claims 4 and 5, characterised in that the lactone is p-propionolactone, y- 
butyrolactone, valerolactone or caprolactone. 

Compounds according to Claim 1 , in the form of their disulphides of the following general formula: 



n and m are as defined in Claim 1 . 

Compounds according to Claim 8, characterised in that they are: 
b is (N-ethyl -4- hydroxy butyramide) disuiphide, 
bis(N-ethyl-5-hydroxyvaleramide) disuiphide, 
bis(N-ethyl-6-hydroxycaproamide) disuiphide, 
bis(N-ethyl-3-hydroxypropionamide) disuiphide, 

bfe (^"£ r °Py ,- ^Ay^ ro ^ bu ^ ramide ) disuiphide, and 
bis(N-propyl-6-hydix>xycaproamidej disuiphide. 

Reducing cosmetic composition for the first stage of an operation for the permanent deformation of hair, 
characterised in that it contains, in a cosmetically appropriate vehicle, as reducing agent, at least one N- 
(mercaptoalkyl)-G)-hydroxyalkylamide of formula (I) according to any one of Claims 1 to 3 or obtained ac- 
cording to any one of Claims 4 to 7. 

Composition according to Claim 10, characterised in that the reducing agent is present at a concentration 
of between 2 and 20% by weight, and preferably between 5 and 10% by weight, relative to the total weight 
of the composition. 

Composition according to either of Claims 10 and 11, characterised in that its pH is between 6.5 and 10. 

Composition according to any one of Claims 10 to 12, characterised in that it contains, in addition, at least 
one cationic polymer, one demulcent, one protein hydrolysate, one wax, one opacifying agent, one per- 
fume, one colorant, one non ionic or cationic surface-active agent, one treatment agent or one penetrating 
agent. 

Process for the permanent deformation of hair consisting, in a first stage, in reducing the disuiphide bonds 
of keratin by applying a reducing composition and then, in a second stage, in re-forming the said bonds 
by applying an oxidising composition, characterised in that the reduction stage is carried out by means 
of a reducing cosmetic composition as claimed according to any one of Claims 10 to 13. 
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15. Process according to Claim 14, characterised in that the reducing composition is allowed to act for a period 
of between 5 and 60 min. 
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